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Compact Which Disintegrates In Liquid 



The invention relates to a compact of the type corresponding to the preamble of claim 1 . 

The provision of dishwasher detergents in the form of compacts of this kind already exists. To 
facilitate handling and dosing, these compacts are offered in the form of what are known as "tabs" 
(from "tablets"), having the size and form of chocolate candies and containing an amount of 
detergent sufficient for one wash in the dishwasher. Although the dishwasher detergent compacts 
act like small stones as a result of the compaction, they dissolve, without actually disintegrating, in 
hot flowing water, progressively from the outside to the inside, rapidly and completely, as a 
consequence of the dissolution of the ingredients in the water. This property of the dishwasher 
detergent compacts can be traced back to the composition of the dishwasher detergent compacts, 
which include no significantly different components and, in particular, no insoluble components. 

The problem of simple and reliable dosing arises not only with dishwasher detergents but also with 
other substances, and not only in the household but also in the industrial sector. Examples are, for 
example, dye compositions for the dyeing of textiles, other chemicals, from which solutions of 
specific concentrations are to be prepared, and, in particular, detergents for textile laundry, 
preferably in the domestic and industrial sectors, for example, clothes, bed and table linen, towels 
and the like. Detergents for these purposes have to date been marketed only in flowable or free- 
flowing form, i.e., as liquids and predominantly as powders or granules. This form of compounding 
requires the user to carry out portioning; in other words, it is necessary to place a specified amount 
of liquid or a specified amount of powder or granules into the washing machine. Serious errors are 
possible in this context if the user uses too much or too little detergent, whether mistakenly or 
intentionally. Furthermore, cases of soiling as a result of spills during the metering of the laundry 
detergent occur frequently. 



The technique of providing compacts, each of which contains a relatively large amount - for 
example, an amount sufficient for one wash - of the ingredients, would also be of great significance 
for laundry detergents, since it would then be possible to limit the metering to a counting procedure, 
without any need for weighing or volumetric operations. The laundry detergents, however, differ 
from the dishwasher detergents in that they are required to disperse much more rapidly in the 
washing liquid and are not intended to release their ingredients gradually. In addition, the laundry 
detergents include components, which do not dissolve in water. As a consequence of the differences 
in the structure of the ingredients, portioning of laundry detergents in a manner comparable to that 
to date for the dishwasher detergent tabs has not been possible. 

Similar problems also exist with a number of other chemical ingredients, which must be dosed 
before being introduced into a liquid. 

In most cases this liquid is water, but the invention is not limited to this feature. Rather it can also 
be applied to other liquids, for example, alcohol or the like. 

The invention is based on the problem of designing a laundry detergent compact of the generic type 
in such a manner that following introduction into the liquid it rapidly disintegrates and releases the 
ingredients so that they can be dispersed in the liquid. 

This problem is solved by means of the invention disclosed in claim 1 . 

The compact is designed in such a manner that one compact or a number of compacts comprise(s) 
the amount of ingredients required for one load. The portioning takes place through the addition of 
one or more of these compacts, i.e., simply by counting, rather than as hitherto by measuring out a 
specified quantity of a liquid or free- flowing detergent. The compact must be of such a nature that it 
withstands handling in transport, storage and metering without fragmenting and without substantial 
abrasion and yet dissolves with sufficient rapidity in water. For this purpose, the disintegrant is 
provided in the form of finely particulate cellulose material, which in the case of a medical tablet 
ensures that on contact with the liquid, especially water, as a result of an increase in volume of the 
finely particulate particles within the mixture of the ingredients and the disintegrant, cracks occur in 
the compact, through which the water penetrates rapidly into the interior of the compact and 
induces its disintegration. 



Even if the significance of the invention extends beyond the laundry detergent sector, laundry 
detergents still constitute an important example of the possible application. 

The production of laundry detergent compacts is not simple. To date it has not been possible to 
compound laundry detergent pow^ders into a fairly stable compact, which, nevertheless, dissolves 
sufficiently rapidly. With sufficiently high pressure it is possible to produce a solid compact, which, 
however, does not disintegrate in water in the periods of time under consideration in order to 
release the ingredients. 

In this respect the particular configuration of the disintegrant, present in the compact, in the form of 
a cellulose-containing material is, therefore, of particular significance. In the case of laundry 
detergents it would be possible to produce usable compacts that disintegrate water in the periods of 
time under consideration. 

A very important improvement of the invention consists of the fact that the finely particulate 
cellulose material is compacted prior to its admixture to the ingredients, thus for example to the 
pulverulent laundry detergent. 

The expression "compacting" in this case is intended to denote the exertion of a pressure on the 
cellulose-containing material that compresses the volume of the cellulose-containing material 
without destroying the fibers. In the case of compacting, therefore, the particles should have been 
deformed, in contrast to aggregation, where there is only accumulation of the particles without any 
substantial change in their form. Compacting in this sense is to be carried out prior to the admixture 
of the disintegrant so produced to the ingredients. When the compact makes contact with water or 
the other liquid, the cellulose-containing material springs back from its compacted state into a state 
with an open, relaxed volume. The question of whether this process is based on capillary or other 
forces can be disregarded. In any case the increase in volume is substantially higher than that which 
comes about in the case of simple swelling of the cellulose-containing material. 

Just as important is the provision of the cellulose-containing material in granule form (claim 4). 

During or after compacting, therefore, granules are produced from the very finely divided - for 
example, ground - starting material, said granules constituting relatively large aggregates of a large 



number of initial particles. These relatively large aggregates, i.e. the granules, are admixed to the 
ingredients and the mixture is compacted to form the compacts. 

The purpose of these measures is to cause the individual ultrafine initial particles of the cellulose- 
containing material to undergo, in contact with the liquid, the same relative increase in volume as a 
relatively large aggregate, but with the absolute increase in volume of an ultrafine initial particle 
being too low to bring about local expansion enough to cause cracking in the material of the 
compact. The individual amounts add up in the granules to result in a macroscopic local expansion 
with a sufficient exploding effect. 

The "cellulose-containing materials", which are to be used as disintegrants according to the 
invention, ought to be those in which the cellulose is still present in a form that is at a minimum 
predominantly chemically unchanged. 

It is known (see "Rompp-Chemie-Lexikon", 9th edition (1955), page 4990, key word 
"Waschmittel" [laundry detergent]) to add socalled anti-graying agents to the laundry detergents, 
i.e. soil carriers that prevent that the dirt, detached from the fibers of the laundry, from being drawn 
again from the wash liquor onto the fibers and forming a grey coating on these fibres. For this 
purpose cellulose derivatives are used, in particular carboxymethyl cellulose. In this case, however, 
it is a chemically altered cellulose that is not able to exert the function of a disintegrant. 

To achieve in the case of the laundry detergents the necessary rapid dissolution after said detergents 
have been sufficiently compacted into a compact of sufficient strength, it needs not only an 
especially effective disintegrant but also one that is chemically as inconspicuous as possible on the 
laundry during the washing operation and also later after the washing operation. Both requirements 
are guaranteed with the use of the cellulose-containing material, especially in the compacted form, 
as a disintegrant. The cellulose-containing material is virtually inert in the washing solutions and is 
hardly evident on the laundry. 

Laundry detergents, whose starting material exhibits a particle size ranging from 40 - 60 mm, have 
proven to be expedient, after compacting said starting material being present in relatively large 
particles (claim 5). Ultrafine cellulose-containing starting materials of this degree of fineness can be 
produced at a comminution expense that is still acceptable, and they are virtually absent from the 
laundry. 
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An important dimension is the density of the compacted cellulose-containing material according to 
claim 6, because it presents a measure of the appropriate compression of the material at which the 
right compromise is present between the strength adequate for handleability of the compact and its 
sufficient propensity to disintegrate. 

According to claim 7, the compacted particles of the cellulose-containing material, i.e., the 
granules, can have a particle size ranging from 0.2 to 6.0 mm, in particular from 0.3 to 1.5 mm 
(claim 8), the most expedient particle size depending inter alia on the size of the compact and 
indirectly on the nature of the ingredients of the compact, insofar as, for example, different laundry 
detergents have different compositions with different pressing and disintegration properties. 

According to claim 9, the weight fraction of the compacted cellulose-containing material in the 
finished compact can range from 3 to 6 percent. 

It may also be advisable for the compact to comprise additionally a fraction of finely divided 
noncompacted cellulose-containing material (claim 10). 

Although this fraction does not act as a disintegrant, it may, however, develop a kind of wicking 
action in the pressed mixture and may be useftil for the more rapid penetrative progress of the water 
into the interior of the compact. 

The weight fraction of the noncompacted cellulose-containing material in the finished compact can 
range from 1 to 3 percent (claim 11). 

The compacted cellulose-containing material present in the compact can have a coating comprising 
a swelling agent and/or thickener (claim 12). 

Substances of this kind are known per se as tablet disintegrants in the pharmaceutical field (see 
"Rompp-Chemie-Lexikon" 9th edition (1995), page 4440, key word "Tablettensprengmittel" 
[Tablet disintegrants]). 

Furthermore, it may be advisable for the cellulose-containing material present in the compact to 
have a coating comprising a surfactant (claim 13), which can make up a weight fraction ranging 



from 0.5 to 5.0 percent of the finished compact (claim 14) and which is present in the compact in 
addition to the surfactant akeady present in the pulvemlent laundry detergent. The surfactant is 
intended to promote the distribution of the liquid along the surface of the particles of the cellulose- 
containing material. 

The dispersion properties of the cellulose-containing material can be increased if it is at least 
partially fibrillated, i.e., is comminuted down to the level of bundles, each comprising a few 
cellulose fibers lying parallel to one another (claim 1 5). 

In order to achieve sufficient dispersibility, i.e., instant disintegration of the compact following 
introduction into the liquid, it is advisable to press it from a mixture of the pulverulent or granular 
ingredients with the finely divided cellulose-containing material in dry or earth-moist form. 

The compacts should, therefore, cohere only through the pressing which has taken place, and not by 
way of liquid components, which subsequently harden and which would retard the disintegration of 
the detergent compact in the liquid or in the water. 

In the course of the development work two kinds of cellulose-containing material were found 
particularly suitable, namely TMP (= thermo-mechanical pulp) (claim 17) and CTMP (= chemo- 
thermo-mechanical pulp) (claim 18). 

These are two kinds of so-called lignin. In the case of the TMP process, wood chips are defibered 
under vapor pressure at about 130°C in pressure refiners to form TMP. When chemicals are used in 
the initial steaming of the wood chips, the result is CTMP (see "Rompp-Chemie-Lexikon" 9th 
edition (1995), page 3207, key word "Papier" [Paper]), 

In the case of the woodpulps TMP and CTMP, although a certain leaching of the material has taken 
place, the lignins, resins and other secondary wood constituents have not been removed completely, 
in particular not as completely as in the case of cellulose production. Therefore, these woodpulps 
constitute cellulose-containing materials that have retained a residuum of the character of wood. 

The two aforementioned materials have been found particularly effective as disintegrants for the 
compacts under discussion, especially in the compacted state. Neither pure wood products, such as 
wood flour or wood fibers, nor pure cellulose are comparable in their disintegration behavior. In the 



case of the "moderately treated" products TMP and CTMP there exists a distinct upper Umit of 
effect. 

The relevant dimensions of the compact are characterized by a maximum dimension ranging from 
about 1 to 10 cm, preferably from 2 to 4 cm. 

The invention extends also to a laundry detergent in the compounded form as claimed in claim 20. 
The drav^ing shows an exemplary embodiment of the invention in diagrammatic form. 
Figure 1 shows one possible type of compacting of cellulose-containing material. 

Figure 2 shows a compacted granule. 

Figure 3 shows a laundry detergent compact. 

In accordance with Figure 1, a bed 1 of cellulose-containing material, TMP in the exemplary 
embodiment, is passed through a pair 2 of press rolls, in which compacting takes place with 
compression of the volume of the individual particles and joining thereof to form a kind of 
coherent, densified web 3. 4 symbolizes the comminution of the web 3 to granules 5. 

A single granule 5 is shown in Figure 2. It contains a relatively large number of ultrafine TMP 
particles 6, whose particle size is about 50 mm, i.e., the TMP material has a particle size 
distribution whose maximum is about 50 mm. The individual ultrafine TMP particles 6 hold 
together by virtue of the pressing action they have experienced between the pair 2 of press rolls. At 
the same time the individual particles 6 have been compressed in the nip relative to their original 
form, i.e., they have undergone compaction. 

The granules 5 in tum have a maximum particle size distribution of about 2 mm, i.e., the size of the 
granules 5 is about 2 orders of magnitude above the size of the ultrafine TMP particles they contain. 

In accordance with Figure 2, uncompacted cellulose-containing particles 7 may also be present in 
the granules 5, said particles being indicated by short straight lines and possibly having a coating 
comprising a surfactant in order to promote the penetration of the liquid, especially the washwater. 
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The laundry detergent composition in turn is present as a powder / granule mixture. The individual 
laundry detergent particles are designated as 8 in Figure 3. The laundry detergent composition is 
mixed with the granules 5 of TMP, which are depicted as small circles in Figure 3, and the mixture 
is then pressed to form a compact 10, which in accordance with Figxire 3 is shaped as a small solid 
rectangle having edge lengths ranging from 2 to 3 cm. However, all other forms may be considered; 
for example, small round disks or the like. 

The pressing of the compacts 10 takes place in such a manner that they do not crumple in the 
course of handling and yet when introduced into the liquid they disintegrate almost instantaneously 
and release the detergent composition. This is brought about by virtue of the granules 5, which in 
contact with the washwater inmiediately recover their former shape, i.e., reverse the compacting, 
and so increase in volume. If the volume increase concemed amounts to 20 percent and the 
individual particles are, for example, 2 mm in size, contacting with the water produces an 
expansion of 0.4 mm, which is sufficient to bring about local disintegration of the bonding - 
induced only by virtue of the dry pressing - of the compact 10, and release of the detergent 
particles. The granules 5 themselves also disintegrate on contact with the washwater, so that, 
ultimately, the latter contains only the individual particles 6 and 7 of the cellulose-containing 
material, which are essentially inert chemically and which also do not cause any other disruption of 
the washing operation. 
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Patent Claims 



Compact comprising pulverulent and / or granular ingredients, which is intended for rapid 
dissolution / dispersion with release of its ingredients following introduction into liquid, 
characterized by an admixed disintegrant comprising finely divided cellulose-containing 
material. 

Compact according to claim 1, characterized in that the ingredients are a laundry detergent 
composition. 

Compact according to claim 1 or 2, characterized in that the cellulose-containing material 
is compacted prior to its admixture to the ingredients. 

Compact according to claim 3, characterized in that the cellulose-containing material, 
compacted from ultrafine starting material, is present in the compact in the form of 
granules. 

Compact according to any one of the claims 2 to 4, characterized in that in the case of a 
laundry detergent composition the particle size of the starting material ranges from 20 to 
200 mm, preferably from 40 mm to 60 mm. 

Compact according to claim 4 or 5, characterized in that the compacted granules have a 
density ranging from 0.5 to 1.5 g/cm^. 

Compact according to any one of the claims 3 to 6, characterized in that the compacted 
granules of the cellulose-containing material have a particle size ranging from 0.2 to 
6.0 mm. 



Compact according to Claim 7, characterized in that in the compacted granules of the 
cellulose-containing material have a particle size ranging from 0.4 to 1.5 mm. 
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9. Compact according to any one of the claims 3 to 8, characterized in that the weight 
fraction of the compacted cellulose-containing material in the finished compact ranges from 
3 to 6 percent. 

10. Compact according to any one of the claims 1 to 9, characterized in that it additionally 
includes a fraction of finely divided noncompacted cellulose-containing material. 

11. Compact according to claim 10, characterized in that the weight fraction of the non- 
compacted cellulose-containing material in the finished compact ranges from 1 to 3 percent. 

12. Compact according to any one of claims 1 to 11, characterized in that the cellulose- 
containing material present in the compact has a coating comprising a swelling agent and/or 
a thickener. 

13. Compact according to any one of claims 1 to 12, characterized in that the cellulose- 
containing material present in the compact has a coating comprising a surfactant. 

14. Compact according to claim 13, characterized in that the compact comprises the surfactant 
in a weight fraction ranging from 0.5 to 2.0 percent of the finished compact. 

15. Compact according to any one of claims 1 to 14, characterized in that the compact com- 
prises fibrillated cellulose-containing material. 

16. Compact according to any one of claims 1 to 15, characterized in that the compact has 
been pressed from a mixture of the pulverulent or granular ingredients with the finely 
divided cellulose-containing material in dry or earth-moist form. 

17. Compact according to any one of claims 1 to 16, characterized in that the cellulose- 
containing material is TMP (thermo-mechanical pulp). 

18. Compact according to any one of Claims 1 to 16, characterized in that the cellulose- 
containing material is CTMP (chemo-thermo-mechanical pulp). 



Compact according to any one of claims 1 to 18, characterized in that the largest dimen- 
sion of the compact ranges from 1 to 10 cm, preferably from 2 to 4 cm. 

Laundry detergent for textile laundry as a disintegrant-containing, solid shaped body, which 
disintegrates, however, in water. 




Abstract 



A compact comprising pulverulent and/ or granular ingredients contains particles, which are made 
of a cellulose-containing material and act as a disintegrant, in particular in the compacted form. 
TMP and CTMP may be considered as the cellulose-containing material (Figure 3). 



1/^ 

FIG.l 




FIG. 3 
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VERTRAGIAiR die INTERNATIONALE ZUS AlENARBEIT 
J?5f DEM GEBIET DES PATENTWE^NS 



PCT 

INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT 

(Artikel 18 sowie Regein 43 und 44 PCT) 



Aktenzeichen des Anmelders Oder Anwalts 

98 158 (8) 


WEITERES siehe Mitteilung uber die Ubermittlung des internationalen 

Recherchenberichts (Formblatt PCT/ISA/220) sowie, soweit 
VORGEHEN zutreffend, nachstehender Punkt 5 


Internationales Aktenzeichen 

PCT/DE 98/00589 


Internationales Anmeldedatum 
(Tag/Monat/Jahr) 

28/02/1998 


(Fruhestes) Priohtatsdatum (Tag/Monat/Jahr) 

11/03/1997 


Anmelder 

HERZOG, Stefan et al . 



DIeser Internationale Recherchenbericht wurde von der Internationalen Recherchenbehorde erstellt und wird dem Anmelder gemafB 
Artikel 18 ubermittelt. Eine Kopie wird dem Internationalen Biiro ubermittelt. 



Dieser Internationale Recherchenbericht umfaBt insgesamt _3 



. Blatter. 



fxl Dartiber hinaus tiegt ihm jeweils eine Kopie der in diesem Bericht genannten Unterlagen zum Stand der Technik bei. 



1 CZl Bestimmte Anspruche haben sich als nichtrecherchierbar erwiesen (siehe Feld I). 

2. Q Mangelnde Einheitlichkeit der Erfindung(siehe Feld II). 

3. In der internationalen Anmeldung ist ein Protokoll einer Nucleotid- und/oder Aminosauresequenz offenbart; die Internationale 
Recherche wurde auf der Grundlage des Sequenzprotokolls durchgefiihrt, 

I I das zusammen mit der internationalen Anmeldung eingereicht wurde. 

r I das vom Anmelder getrennt von der internationalen Anmeldung vorgelegt wurde, 

I I dem jedoch keine Erkl^rung beigefugt war, da6 der Inhalt des Protokoils nicht uber den 

Offenbarungsgehalt der internationalen Anmeldung in der eingereichten Fassung hinausgeht. 

I I das von der Internationalen Recherchenbehorde in die ordnungsgemaBe Form u be rtragen wurde. 

4. Hinsichtlich der Bezeichnung der Erfindung 

[xl wird der vom Anmelder eingereichte Wortlaut genehmigt. 
I I wurde der Wortlaut von der Behorde wie folgt festgesetzt. 



5. Hinsichtlich der Zusammenfassung 

[xl wird der vom Anmelder eingereichte Wortlaut genehmigt. 

I I wurde der Wortlaut nach Regel 38,2b) in der Feld III angegebenen Fassung von dieser Behorde 

festgesetzt. Der Anmelder kann der Internationalen Recherchenbehorde innerhalb eines Monats nach 
dem Datum der Absendung dieses internationalen Recherchenberichts eine Stellungnahme vorlegen. 



6. Fotgende Abbildung der Zeichnungen ist mit der Zusammenfassung zu veroffentlichen: 

Abb. Nr. 3 fxl wie vom Anmelder vorgeschlagen keine der Abb. 

I I well der Anmelder selbst keine Abbildung vorgeschlagen hat. 
I I well diese Abbildung die Erfindung besser kennzeichnet. 
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INTERNATIONALERa^CHERCHENBERICHT 



A. KLASSIFIZIERUNG DES ANMELDUNGSGEGENSTANDES 

IPK 6 C11D17/00 C11D7/44 



H 



ionales Aktenzeichen 

7DE 98/00589 



C11D3/382 C11D3/22 



Nach der Internationalen Patentklassifikation (IPK) Oder nach der nationalen Klassifikation und derlPK 



B. RECHERCHIERTEGEBIETE 



Recherchierter MindestprCrfstoff (Klassifikationssystem und Ktassifikationssymbole ) 

IPK 6 CUD 



Recherchierte aber nicht zum Mindestprufstoff gehorende Veroffentlichungen, soweit dieseunter die recherchierten Gebiete fallen 



Wahrend der internationalen Recherche konsultierte elektronische Datenbank (Name der Datenbank und evtl. verwendete Suchbegriffe) 



C. ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN 



Kategorie" 



Bezeichnung der Veroffentlichung, soweit erforderlich unter Angabe der in Betracht kommenden Telle 



DE 23 62 595 A (HENKEL & CIE GMBH) 26.Juni 
1975 

siehe Seite 8 - Seite 9; Bei spiel 

US 3 951 821 A (DAVIDSON WILLIAM G) 
20. April 1976 

siehe Spalte 4, Zeile 1 - Zeile 39; 
Anspriiche; Beispiele 2,6-8 

US 4 269 859 A (MORSE ERWIN E) 26. Mai 1981 
siehe Spalte 2, Zeile 58 - Spalte 3, Zeile 
10; Anspruche; Beispiele 13,14 

US 2 560 097 A (C.L. EMERSON ET AL. ) 
lO.Juli 1951 

siehe Spalte 3, Zeile 47 - Spalte 5, Zeile 
17; Anspruche 

-/-- 



Betr. Anspruch Nr. 



1,2, 

6-10,15, 
19,20 



1,8,10, 
15 



1,3,4,15 



1,2,20 



Weitere Veroffentlichungen sind der Fortsetzung von Feld C zu 
entnehmen 



Siehe Anhang Patentfamilie 



' Besondere Kategorien von angegebenen Veroffentlichungen 

'A" Veroffentlichung, die den allgemeinen Stand der Technik definiert, 
aber nicht als besonders bedeutsam anzusehen ist 

'E" alteres Dokument, das jedoch erst am oder nach dem internationalen 
Anmetdedatum veroffentlicht w/orden ist 

'L" Veroffentlichung, die geeignet ist, einen Prioritatsanspruch zweifelhaft er- 
scheinen zu lassen, Oder durch die das Veroffentlichungsdatum einer 
anderen im Recherchenbericht genannten Veroffentlichung belegt werden 
soli Oder die aus einem anderen besonderen Grund angegeben ist (wie 
ausgefuhrt) 

'O" Veroffentlichung, die sich auf eine mundfiche Offenbamng, 

eine Benutzung, eine Ausstellung oder andere MaBnahmen bezieht 

'P" Veroffentlichung, die vor dem intemationalen Anmeldedatum, aber nach 
dem beanspruchten Prioritatsdatum veroffentlicht wo rden ist 



'T" Spatere Veroffentlichung, die nach dem internationalen Anmeldedatum 
Oder dem Prioritatsdatum veroffentlicht worden ist und mit der 
Anmeldung nicht kollidiert, sondern nur zum Verstandnis des der 
Erfindung zugrundeliegenden Prinzips oder der ihr zugrundetiegenden 
Theorie angegeben ist 

"X" Veroffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung 
kann allein aufgrund dieser Veroffentlichung nicht als neu oder auf 
erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet werden 

"Y" Veroffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung 
kann nicht als auf erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet 
werden, wenn die Veroffentlichung mit einer oder mehreren anderen 
Veroffentlichungen dieser Kateqorie in Verbindung gebracht wird und 
diese Verbindung fur einen Facnmann naheliegend ist 

"&" Veroffentlichung, die Mitglied derselben Patentfamilie ist 



Datum des Abschlusses der internationalen Recherche 



24. Jul! 1998 



Absendedatum des internationalen Recherchenberichts 



07/08/1998 



Name und Postanschrift der Internationalen Recherchenbe horde 

Europaisches Patentamt, P. B. 5818 Patentlaan 2 
NL - 2280 HV Rijswijk 
Tel. (+31-70) 340-2040. Tx. 31 651 epo nl, 
Fax: (+31-70) 340-3016 
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122: 12563m Enzyme tablets for improvini; low-temperature 
laundering. Novak. Jan; Krizala, Joaef; Zavodnik, Jiri; Danek, 
Rostislav; MIcoch, Antonin (PRECHEZA a.s,) Czech Rep. CZ 
278^041 (CI. C11D3/386), 14 Jul 1993, AppL 1,270, 03 May 1991; 5 ( 
pp. In washing heavily soiled laundry by enzyme-contg. detergents, 
the enzyme (amylase, lipase, and esp. aJk. protease) concn. can be 
selectively increased by sep. adding a rapidly sol. enzyme tablet/ 
without using larger amts. of the whole detergent. The tablet^ 
comprises encapsulated granulated enzyme, preferably protease 
10-40, boreut and/or an inorg. phosphate 5-25, a polysaccharide 
and/or polyvinylpyrrolidone 1-20, and customary additives 15-847© . 
Thus, a mixt. of alk. protease 20, borax 25, NaHCOa 34, microcryst. 
cellulose 15, ultraamylopectin 5, Ca stearate 1 kg, and 30 g fragrance, 
was prepd. and compressed to give a title tablet. 
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PCT 

NOTIFICATION OF THE RECORDING 
OF A CHANGE 

(POT Rule 92bis.1 and 
Administrative Instructions, Section 422) 


To: 

PALGEN, Peter 

IV/1 1 ■ r\v#ot coo 0 

iviuiV3nysLrass6 £. 
D-40239 Dusseldorf 
ALLEMAGNE 


Date of mailing (day/month/year) 
26 May 1999 (26.05.99) 


Applicant's or agent's file reference 

98 158 (8) 


IMPORTANT NOTIFICATION 


International application No. 
PCT/DE98/00589 


International filing date (day/mo nth/year) 

28 February 1998 (28.02.98) 



1. The following indications appeared on record concerning: 

X the applicant [ | the inventor | | the agent | | the common representative 


Name and Address 

HERZOG, Stefan 
Karlstrasse 19 
D-80333 Munchen 
Germany 


State of Nationality 
DE 


State of Residence 
DE 


Telephone No. 


Facsimile No. 


Teleprinter No. 


2. The International Bureau hereby notifies the applicant that the following change has been recorded concerning: 

X the person X the name X the address | | the nationality | | the residence 


Name and Address 

J. RETTENMAIER & SOHNE GMBH + CO. 
Holzmuhle 1 
D-73494 Rosenberg 
Germany 


State of Nationality 


State of Residence 


Telephone No. 


Facsimile No. 


Teleprinter No. 


3. Further observations, if necessary: 

ASSIGNMENT - APPLICANT FOR ALL DESIGNATED STATES EXCEPT US, 


4. A copy of this notification has been sent to: 
[ X 1 the receiving Office | | the designated Offices concerned 
1 1 the International Searching Authority the elected Offices concerned 
1 X 1 the International Preliminary Examining Authority | | other: 





Authorized officer 


The International Bureau of WlPO 




34, c^emin des Colombettes 


Peggy Steunenberg 


1211 Geneva 20, Switzerland 


Facsimile No.: (41-22) 740.14.35 


Telephone No.: (41-22) 338.83.38 



Form PCT/IB/306 (March 1 994) 002635292 
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From the INTERNATIONAL BUREAU 



PCT 

NOTIFICATION OF ELECTION 

(PCT Rule 61.2) 



Date of mailing (day/month/year) 

05 October 1998 (05.10.98) 



International application No. 
PCT/DE98/00589 



International filing date (day/month/year) 
28 February 1998 (28.02.98) 



To: 



United States Patent and Trademark 

Office 

(Box PCT) 

Crystal Plaza 2 

Washington, DC 20231 

ETATS-UNIS D'AMERIQUE 

in its capacity as elected Office 



Applicant's or agent's file reference 
98 158 (8) 



Priority date (day/month/year) 
11 March 1997 (11.03.97) 



Applicant 

RETTENMAIER, Josef, Otto 



1. The designated Office is hereby notified of its election made: 

Xl in the demand filed with the International Preliminary Examining Authority on: 

02 September 1998 (02.09.98) 



I j in a notice effecting later election filed with the International Bureau on: 



2. The election ) X| 

□ 



was not 



made before the expiration of 1 9 months from the priority date or, where Rule 32 applies, within the time limit under 
Rule 32.2(b). 



The International Bureau of WlPO 
34, chemin des Colombettes 
1211 Geneva 20, Switzerland 



Facsimile No.: (41-22) 740.14.35 



Authorized officer 

Peggy Steunenberg 

Telephone No.: (41-22) 338.83.38 



Form PCT/IB/331 (July 1992) 
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VERTRAG UBER DI^TERNATIONALE ZUSAMM ^ARBEIT AUF^SeM 

GEBIET DES PATENTWESENS 




PCT 

INTERNATIONALER vorlaufiger prufungsbericht 

(Artikel 36 und Regel 70 PCT) 



Aktenzeichen des Anmelders oder Anwalts 
98 158 (8) 



Internationales Aktenzeichen 
PCT/DE98/00589 



siehe Mitteilung uber die Ubersendung des internationalen 
WEITERES VORGEHEN vorlaufigen Prufungsbericht (Formblatt PCT/lPEA/416) 



Internationales Anmeldedatum^raflf/jWor7afcaa/7r; 
28/02/1 998 



Prioritatsdatum (Tag/Monat/Tag) 
11/03/1997 



Internationale Patentklassification (IPK) oder nationale Wassifikation und IPK 
C11D17/00 



Anmelder 

J. RETTENMAIER & SONNE GMBH+CO et al. 



1 Dieser Internationale vorlautige Prufungsbericht wurde von der mit der Internationale vorlaufigen PrOfung beauftragte 
Behorde erstellt und wird dem Anmelder gema3 Artikel 36 ubermittelt. 

2. Dieser BERICHT umfaBt insgesamt 5 Blatter einschlieBlich dieses Deckblatts. 

S AuBerdem liegen dem Bericht ANLAGEN bei; dabei handelt es sich urn Blatter mit Beschreibungen, Anspruchen 
und/oder Zeichnungen, die geandert wurden und diesem Bericht zugrunde liegen, und/oder Blatter mit vor dieser 
Behorde vorgenommenen Berichtigungen (siehe Regel 70.16 und Abschnitt 607 der Venwaltungsrichtlinien zum PCT) 

Diese Anlagen umfassen insgesamt 15 Blatter. 



3. Dieser Bericht enthalt Angaben zu fotgenden Punkten: 

I S Grundlage des Berichts 

II □ Priorltat 

III □ Keine Erstellung eines Gutachtens uber Neuheit, erfinderische Tatigkeit und gewerbliche Anwendbarkeit 

IV □ Mangelnde Einheitlichkeit der Erfindung 

V H Begrundete Feststellung nach Artikel 35(2) hinsichtlich der Neuheit, der erfinderische Tatigkeit und der 

gewerbliche Anwendbarkeit; Unterlagen und Erklarungen zur Stutzung dieser Feststellung 

VI □ Bestimmte angefuhrte Unterlagen 

VII □ Bestimmte Mangel der internationalen Anmeldung 

Vltl □ Bestimmte Bemerkungen zur internationalen Anmeldung 



Datum der Einreiohung des Antrags 



02/09/1998 



Name und Postanschrift der mit der internationalen vorlaufigen 
PrCifung beauftragten Behorde: 
Europaisches Patentamt 

D-80298 Miinchen 
Tel. (+49-89) 2399-0 Tx: 523656 epmu d 

Fax: (+49-89) 2399^4465 



Datum der Fertigstellung dieses Berichts 



2 6. 05. 99 



Bevoilmachtigter Bediensteter 
Renoth, H 

Tel. Nr. (+49-89) 2399 8589 



Formblatt PCT/IPEA/409 (Deckblatt) (Januar 1994) 
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INTERNATIONALER VORLAUFIGER 

PRUFUNGSBERICHT Internationales Aktenzeichen PCT/DE98/00589 



I, Grundlage des Berichts 

1 Dieser Bericht wurde erstellt auf der Grundlage {Ersatzblatter, die dem Anmeldeamt auf eine Aufforderung nach 
Artikel 14 hin vorgelegt warden, gelten im Rahmen dieses Berichts als "ursprungiich eingereiclit" und sind ihm 
nicht beigefugt, weil sie keine Anderungen enttialten.): 

Beschreibung, Seiten: 

1 -6,6a,7-1 1 eingegangen am 03/05/1 999 nfiit Schreiben vom 1 5/04/1 999 



Patentanspruche, Nr.: 

1 _-| 5 eingegangen am 03/05/1 999 mit Schreiben vom 1 5/04/1 999 

Zeichnungen, Blatter: 

1/1 ursprungliche Fassung 



2. Aufgrund der Anderungen sind folgende Unterlagen fortgefallen: 

□ Beschreibung, Seiten: 

□ Anspruche, Nr.: 

□ Zeichnungen, Blatt: 

3. □ Dieser Bericht ist ohne Berucksichtigung (von einigen) der Anderungen erstellt worden, da diese aus den 

angegebenen Grunden nach Auffassung der Behorde uber den Offenbarungsgehalt in der ursprungiich 
eingereichten Fassung hinausgehen (Regel 70.2(c)): 



4. Etwaige zusatzliche Bemerkungen: 



V. Begrundete Feststellung nach Artikel 35(2) hinsichtlich der Neuheit, der erflnderischen Tatigkelt und der 
gewerblichen Anwendbarkeit; Unterlagen und Erklarungen zur Stutzung dieser Feststellung 

1. Feststellung 

Neuheit (N) Ja: Anspruche 1-15 

Nein: Anspruche 

Erf inderische Tatigkeit (ET) Ja: Anspruche 1 -1 5 

Nein: Anspruche 

Gewerbliche Anwendbarkeit (GA) Ja: Anspruche 1-15 

Nein: Anspruche 



Formblatt PCT/IPEA/409 (Felder 1-VIII, Blatt 1) (Januar 1994) 



m 

INTERNATIONALER VORLAUFIGER 
PRUFUNGSBERICHT 



2. Unterlagen und Erklarungen 
siehe Beiblatt 



Formblatt PCT/IPEA/409 (Felder l-VMI, Blatt 2) (Januar 1994) 




Internationales Aktenzeichen PCT/DE98/00589 




INTERNATIONALER VORLAUFIGER Internationales Aktenzeichen PCT/DE98/00589 
PRUFUNGSBERICHT - BEIBLATT 



Zu Punkt V 

Ausgehend vom internationalen Recherchenbericht bilden die folgenden 
Dokumente den nachstliegenden Stand der Technik: 

D1 .... US-A-3951821 

D2 .... US-A-4269859 



Neuheit, Artikel 33(2) PCT 

Ein PreBling, der neben Inhaltsstoffen ein cellulosehaltiges Material enthalt, das 
kompaktiert wurde und als Granulat vorliegt wird als solches im Dokument D2 
beschrieben. 

Der PreBling gemaB Anspruch 1 der Anmeldung enthalt als wesentliches Merkmal 
die Dichte des kompaktierten Granulats (0,5 bis 1,5 g/cm^). Diese Merkmal ist in 
D2 nicht offenbart. 

Der Gegenstand des Anspruch 1 der Anmeldung ist somit als neu zu betrachten. 
Die Anspruche 2 bis 15 sind spezifische Ausfuhrungsformen des Anspruch 1 und 
werden daher ebenfalls als neu betrachtet. 



Erfinderische Tatigkeit, Artikel 33(3) PCT 

D1 kann als nachstliegender Stand der Technik betrachtet werden, da es die 
gleiche Aufgabenstellung offenbart, d.h. der rasche Zerfall des PreBlings bzw. der 
Tablette bei Kontakt mit einer Flussigkeit soli verbessert werden. 

GemaB D1 wird diese Aufgabe dadurch gelost, daB in die Tabletten 
"rohrenformige Teilchen" eingearbeitet werden. Diese Teilchen konnen aus 
cellulosehaltigem Material bestehen (vgl. Anspruch 5). 
Der Anstieg der Zerfallsrate bei Kontakt mit einer Flussigkeit beruht auf dem 
Kapillareffekt, d.h. die Flussigkeit wird schnell in das Innere der Tablette geleitet, 
wo es zu Auflosungserscheinungen kommt, die ihrerseits den Zerfall 
mitbeschleunigen konnen. 



.../... 



Formblatt PCT/Beiblatt/409 (Blatt 1) (EPA-April 1997) 



INTERNATIONALER VORLAUFIGER Internationales Aktenzeichen PCT/DE98/00589 
PRUFUNGSBERICHT - BEIBLATT 



Im Gegensatz dazu wird in der Anmeldung das cellulosehaltige Material vor dem 
Vermischen mit anderen Inhaltsstoffen und der endgultigen Verarbeitung 
kompaktiert und zu Granulaten verarbeitet. Bei Kontakt mit einer Flussigkeit gelit 
das kompaktierte IVIaterial dann schlagartig wieder in seinen ursprungliclien, 
voluminoseren Zustand uber. Der Anstieg der Zerfallsrate beruht hier also auf 
einem "Sprengeffekt", der zur Bildung von Rissen Oder zur Abspaltung von 
Teilchen fuiirt. 

Diese Losung war aus D1 nicint ableitbar und fur den Fachmann auch nicht 
naheliegend. 



Formblatt PCT/Beiblatt/409 (Blatt 2) (EPA-April 1997) 



2. Ersatzblatt.. ^ 



in Fliissigkeit zerfallender Waschmittelprepiing 



Die Erfindung bezieht sich auf einen WascWttelprefiling 
der dem Oberbegriff des Anspruchs 1 entsprechenden Art. 

Die Darbietung in Form von Prepiingen dieser Art ist bei 
Spulmitteln bereits ublich. Diese werden zur Erleichterung 
der Handhabung und der Dosierung in Form von sogenannten 
"Tabs" (von "Tabletten" ) angeboten, die Grojie und Gestalt 
von Pralinen aufweisen und eine fiir einen Spulgang in der 
Spiilmaschine ausreichende Menge an Spulmittel enthalten. 
Obwohl die SpUlmittel-Prepiinge durch das ^--^ 
kleine Steine wirken, losen sie sich, ohne e.gentlxch zu 
zerfallen, in stromendem warmem Wasser, von au^en nach 
innen f ortschreitend, rasch und vollstandig auf, und zwar 
durch L5sung der Inhaltsstof f e in dexn Wasser. Diese Exgen- 
schaft der Spulmittelpre^linge ist auf die Zusax^nensetzung 
.von Spulmitteln zuriickzuf iihren, die keine stark unter- 
schiedlichen Bestandteile und insbesondere keine unloslx- 
chen Bestandteile enthalten. 

Das problem einer einfach und sicher zu handhabenden Do- 
sierung stellt sich nicht nur bei Spulmitteln, sondern 



GEANOERtES BLMT 



Q Q 
O i 
O O 

o • o 
c • © « 
o o e « 



0 C r 0- o 
O O c 
Oft O 
Oft o o • 



• • CO 

• • o o 

• # o o 

• « • e o« 

• « 

• • • • 



2 > 

auch bei anderen Stoffen, und zwar nicht nur im Haushalt, 
sondern auch im gewerblichen Bereich. Beispiele sind zum 
Beispiel Farbstof f zusaininensetzungen fiir das Farben von 
Textilien, sonstige Chemikalien, aus denen Losungen be- 
3 stinunter Konzentrationen zu bereiten sind und insbesondere 

Waschmittel fur textiles Waschgut, vorzugsweise im Haus- 
halts- und Gewerbebereich, zum Beispiel Kleidungsstiicke , 
Bett- und Tischwasche, Handtiicher und dergleichen. Wasch- 
mittel fiir diese Zwecke werden bisher nur in fliep- oder 

10 rieself ahiger Form in den Handel gebracht, also als Fliis- 

sigkeit und iiberwiegend als Pulver oder Granulat. Diese 
Form der Konf ektionierung erfordert eine vom Anwender 
vorzunehmende Portionierung, d.h. es mu|3 eine bestimmte 
Menge Flussigkeit oder eine bestimmte Menge Pulver oder 

15 Granulat in die Waschmaschine gegeben werden. Hierbei sind 

erhebliche Fehler moglich, wenn der Anwender zuviel oder 
zuwenig Waschmittel verwendet, sei es versehentlich, sei 
es absichtlich. Auch sind Verschmutzungen durch bei der 
Dosierung des Waschmittels verschuttete Anteile haufig. 

20 

Die Technik der Darbietung in PrejSlingen, die jeweils eine 
gropere, zum Beispiel fiir einen Waschgang ausreichende 
Menge der Inhaltsstof f e enthalten, ware auch fiir Wasch- 
mittel von grower Bedeutung, da sich dann die Dosierung 

25 auf ein Abzahlen beschranken konnte und keine Wage- oder 
Volximenmepvorgange notwendig waren. Die Waschmittel unter- 
scheiden sich jedoch von den Spiilmitteln dadurch, dap si^ 
sich wesentlich schneller in der Waschf liissigkeit vertei- 
len miissen und ihre Inhaltsstof fe nicht nach und nach 

30 abgegeben werden sollen. Auch enthalten die Waschmittel 
""Bestandteile, die sich im Wasser nicht losen. Die Unter- 
schiede in der Struktur der Inhaltsstof fe haben dazu ge- 
fuhrt, da/J bisher den Spiilmitteltabs vergleichbare Portio- 
nierungen bei Waschmitteln auf Schwierigkeiten gesto(3en 

35 sind, weil das Gleichgewicht zwischen Abriebf estigkeit und 
Bruchfestigkeit der Prepiinge beim Transport und der Lage- 
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rung einerseits und einer hinreichend raschen Desintegra- 
tion der Preplinge in der Waschf liissigkeit andererseits 
schwer zu finden und einzuhalten ist. 

Bisherige Versuche , praktikable Waschmittel-Prepiinge 
zustande zu bringen, sind in der EP 466 484 A2 , der US-PS 
5 382 377 und der Derwent-Ref . : 93-340 000/43 beschrieben. 
Bei diesem dem Oberbegriff zugrundeliegenden Stand der 
Technik wird versucht, einen ausreichend raschen Zerfall 
der Prei31inge in der Waschf liissigkeit durch ein beige- 
mischtes und mitverpreJ3tes Sprengmittel zustande zu brin- 
gen, als welches in den drei Beispielen Cellulose dient . 
Die Art der Cellulose wird nur in der US-PS 5 382 37 7 mehr 
im einzelnen beschrieben: dort soil es namlich mikrokri- 
stalline Cellulose sein, die ja als Tablettensprengmittel 
auch aus dem pharmazeutischen Bereich bekannt ist. 

Es hat sich jedoch gezeigt, dap die Zugabe von pulvriger 
Oder kleinteiliger Cellulose als Sprengmittel zu Wasch- 
mittelpre^lingen nur eine unzureichende Wirkung hat und 
nicht sicherstellen kann, dap die Pre^linge in der Wasch- 
f liissigkeit hinreichend schnell zerf alien. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, einen gattungs- 
gemapen Waschmittelprepiing so ausgestalten, dap er nach 
dem Einbringen in die Fliissigkeit rasch desintegriert und 
die Waschmittelzusammensetzung freisetzt, so dap sie in 
der Fliissigkeit verteilbar ist. 

Diese Aufgabe wird durch die in Anspruch 1 wiedergegebene 
Erfindung gelost. 

Der Waschmittelprepling wird so ausgelegt, dap ein Prep- 
ling Oder eine Anzahl von Prepiingen die fiir einen Ansatz 
benotigte Menge an Waschmittelzusammensetzung enthalt . Die 
Portionierung geschieht durch Zugabe eines oder mehrerer 



GEANDE^ES BLAiT 




2 . i^rsatzbiatt 4 

dieser Prepiinge, also auf einfache Weise durch Abzahlen, 
aber nicht mehr durch Zumessen einer bestimmten Menge 
eines fliissigen oder rieself ahigen Mittels . Der Waschmit- 
telprepiing mu/3 so beschaffen sein, da|3 er die Handhabung 
5 beim Transport, bei der Lagerung und bei der Zumessung 

ohne Absplitterungen und ohne wesentlichen Abrieb iiber- 
steht, aber andererseits im Wasser sich mit hinreichender 
Schnelligkeit auf lost. Hierfiir ist das Sprengmittel in 
Gestalt des' kompaktierten und granulierten kleinteiligen 

10 cellulosehaltigen Materials vorgesehen, welches wie bei 

einer medizinischen Tablette dafiir sorgt, dap beim Kontakt 
mit der Flussigkeit, insbesondere dem Wasser, durch eine 
Volumenzunahme der kleinteiligen Partikel innerhalb der 
Mischung der Inhaltsstof f e und des Sprengmittels in dem 

15 Waschmittelpre/iling Risse auftreten, durch die das Wasser 

rasch in das Innere des Waschmittelpreplings eindringt und 
dessen Zerfall herbeifiihrt, 

Der besonderen Ausbildung des in dem Waschmittelprepling 
20 enthaltenen Sprengmittels kommt also eine besondere Bedeu- 

tung zu. 

Ein sehr wichtiger Aspekt der Erfindung besteht insoweit 
darin, da)3 das kleinteilige cellulosehaltige Material, vor 
25 der Beimischung zu dem pulverf ormigen Waschmittel, kom- 
paktiert ist . 

Der Ausdruck "Kompaktieren " soil hierbei die Ausiibung 
eines Drucks auf das cellulosehaltige Material bedeuten, 

30 der das Volumen des cellulosehaltigen Materials zusammen- 

'"driickt, ohne dap die Fasern zerstort werden. Die Partikel 
sollen also bei der Kompaktierung deformiert worden sein, 
im Gegensatz zur Aggregation, bei der lediglich eine An- 
lagerung der Partikel ohne wesentliche Anderung ihrer 

35 Gestalt gegeben ist. Die Kompaktierung in diesem Sinne 
soli vor der Beimischung des so erzeugten Sprengmittels zu 
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den Inhaltsstof fen vorgenonraien werden. Wenn dann der 
WaschmittelprelBling in Kontakt mit Wasser oder der son- 
stigen Fliissigkeit koirant, springt das cellulosehaltige 
Material aus seinem kompaktierten Zustand wieder in einen 
Zustand mit offenem, entspanntem Volumen auf . Ob dieser 
Vorgang auf kapillaren oder anderen Kraften beruht, kann 
dahinstehen. Jedenfalls ist die Volvunenvergr6/3erung we- 
sentlich starker als diejenige, die bei einer reinen Quel- 
lung des cellulosehaltigen Materials entsteht. 

Ebenso wichtig ist die Bereitstellung des cellulosehalti- 
gen Materials als Granulat . 

Es werden also aus dem f einstteiligen, zum Beispiel gemah- 
15 lenen, Ausgangsmaterial bei oder nach der Kompaktierung 

Granulatpartikel hergestellt, die gropere Aggregate aus 
einer Vielzahl von Ausgangsteilchen bilden. Diese groperen 
Aggregate, also die Granulatpartikel, werden den Inhalts- 
stof fen beigemischt, und es wird die Mischung zu den 
20 Waschinittelpre|31ingen verpre^t . 

Der Sinn dieser Ma|3nahmen besteht darin, da|3 das einzelne 
feinste Ausgangsteilchen des cellulosehaltigen Materials 
in Kontakt mit der Fliissigkeit zwar die gleiche relative 

25 Volumenvergr6|3erung erfahrt wie ein gro^eres Aggregat, dap 

aber die absolute VolvimenvergroPerung eines feinsten Aus- 
gangsteilchens zu gering ist, um in dem Material des 
Waschmittelpre(31ings eine fiir die Ripbildung ausreichende 
lokale Ausdehnung zustande zu bringen. In die Granulatp- 

30 artikel addieren sich die Einzelbetrage zu einer makrosko- 

'*^pischen lokalen Dehnung mit ausreichender Sprengwirkung . 

Bei den Waschmitteln lassen sich damit gebrauchsf ertige 
Preplinge herstellen, die in den in Betracht kommenden 
35 Zeitraumen im Wasser zerf alien. 
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Eine wichtige Bemessung ist die Dichte des kompaktierten 
cellulosehaltigen Materials, weil sie ein Ma(3 fiir die 
geeignete Zusaimnenpressung des Materials darstellt, bei 
der der richtige Kompromip zwischen fiir die Handhabbarkeit 
ausreichender Festigkeit des Waschmittelpreplings und 
auBreichender Zerf allsbereitwilligkeit vorliegt. 

Urn bei Waschmitteln, wenn diese zu einem Pre^ling ausrei- 
chender Festigkeit notwendige Pressung erfahren haben, die 
erf orderliche rasche Auflosung zu erreichen, bedarf es 
nicht nur eines Sprengmittels besonderer Wirksainkeit , 
sondern auch eines solchen, welches sich chemisch beim 
Waschvorgang und auch anschliepend nach der Wasche auf dem 
Waschgut moglichst wenig bemerkbar macht. Beides wird 
durch die Verwendung des cellulosehaltigen Materials ins- 
besondere in kompaktierter Form als Sprenginittel gewahr- 
leistet. Das cellulosehaltige Material ist in Waschlosun- 
gen praktisch inert und tritt auf dem Waschgut praktisch 
nicht in Erscheinung. 

Die Fliissigkeit ist in den meisten Fallen Wasser, doch ist 
die Erfindung darauf nicht beschrankt. Sie kann vielmehr 
auch bei anderen Flussigkeiten, zum Beispiel Alkohol oder 
dergleichen Verwendung finden. 

Die erf indungsgema|3 als Sprengmittel einzusetzenden "cel- 
lulosehaltigen Materialien'* sollen solche sein, in denen 
die Cellulose zumindest iiberwiegend chemisch unverandert 
noch vorhanden ist, 

Auf einem anderen Sachgebiet, namlich dem der Galenik, ist 
der Gedanke, eine als Sprengmittel fiir pharmazeutische 
Tabeletten eingesetzte Cellulose durch Kompaktieren und 
anschlie(3endes Granulieren in groj3eren Aggregaten zuzuset- 
zen, durch die US-A-4 269 859 fiir sich genommen bekannt . 
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zum 

Aus der US-A 3 951 821 lapt sich entnehmen, dap zur Forde- 
rung des raschen Zerfalls einer Tablette bei Kontakt mit 
einer Fliissigkeit in die Tabletten rohrenf ormige Teilchen 
aus cellulosehaltigem Material eingearbeitet werden. Der 
Anstieg der Zerfallsrate bei Kontakt mit einer Fliissigkeit 
beruht auf dem Kapillaref f ekt , d,h. die Fliissigkeit wird 
schnell in das Innere der Tablette geleitet, wodurch der 
Zerfall derselben eingeleitet wird. 
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Eine Teilchengr6|3e des Ausgangsmaterials, welches nach dem 
Kompaktieren in gro^eren Granulatpartikeln vorliegt, von 
40 - 60 Jim hat sich fiir Waschmittel als zweckmapig erwie- 
sen (Anspruch 2). Feinteilige cellulosehaltige Ausgangs- 
5 materialien dieser Kornfeinheit lassen sich mit noch trag- 

barem Zerkleinerungsaufwand herstellen und treten auf dem 
Waschgut praktisch nicht in Erscheinung. 

Gema(3 Anspruch 3 konnen die kompaktierten Partikel des 
10 cellulosehaltigen Materials, also das Granulat, eine Par- 

tikelgr6(3e von 0,2 bis 6 , 0 mm aufweisen, insbesondere von 
0,3 bis 1,5 mm (Anspruch 4), wobei die zweckma^igste Par- 
tikelgrope auch von der Grope des Waschmittelprepiings und 
indirekt auch von der Art der Inhaltsstof f e des Waschmit- 
15 telprepiings abhangt , insofern zum Beispiel verschiedene 

Waschmittel verschiedene Zusammensetzungen mit verschiede- 
nen Pre(3- und Sprengeigenschaf ten aufweisen. 

GemaP Anspruch 5 kann der Gewichtsanteil des kompaktierten 
20 cellulosehaltigen Materials an dem fertigen Waschmittel- 

prepiing 3 bis 6 Prozent betragen. 

Es kann sich auch empfehlen, dap der Waschmittelprepiing 
zusatzlich einen Anteil an kleinteiligem nicht-kompaktier- 
25 ten cellulosehaltigen Material umfapt (Anspruch 6). 

Dieser Anteil wirkt zwar nicht als Sprengmittel , kann aber 
in der geprepten Masse eine Art Dochtwirkung entfalten und 
fiir das schnellere Vordringen des Wassers in das Innere 
30 des Waschmittelprepiings niitzlich sein, 

Der Gewichtsanteil des nicht-kompaktierten cellulosehalti- 
gen Materials an dem fertigen Waschmittelprepiing kann 1 
bis 3 Prozent betragen (Anspruch 7). 
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2 . Ersalsblatt s 

Das in dem Waschmittelprepiing enthaltene kompaktierte 
cellulosehaltige Material kann eine Beschichtung mit einem 
Quell- bzw. Verdickungsmittel aufweisen (Anspruch 8). 

Derartige Mittel sind fiir sich genoimnen als Tabletten- 
sprengmittel im Pharmabereich bekannt (siehe "Rompp-Che- 
mie-Lexikon" 9. Auflage (1995), Seite 4440, Stichwort 
"Tablettensprengmittel " ) . 

Weiterhin kann sich empfehlen, da^ das in dem Waschmittel- 
pre/31ing enthaltene cellulosehaltige Material eine Be- 
schichtung mit einem Tensid aufweist (Anspruch 9), welches 
einen Gewichtsanteil von 0,5 bis 5,0 Prozent des fertigen 
Waschmittelprepiings ausmachen kann (Anspruch 10) und 
zusatzlich zu dem im pulverf ormigen Waschmittel schon 
enthaltenen Tensid in dem Waschmittelpre(31ing vorhanden 
ist. Das Tensid soil die Verteilung der Fliissigkeit ent- 
lang der Oberflache der Partikel des cellulosehaltigen 
Materials f ordern . 

Die Dispergiereigenschaf ten des cellulosehaltigen Materi- 
als konnen gesteigert werden, wenn dieses zumindest teil- 
weise fibrilliert ist, d.h. bis auf Biindel aus jeweils 
wenigen parallelliegenden Cellulosef asern zerkleinert ist 
(Anspruch 11 ) . 

Zur Erzielung einer ausreichenden Dispergierbarkeit , d.h< 
eines alsbaldigen Zerfalls des Waschmittelpre/31ings nach 
dem Einbringen in die Flussigkeit, empfiehlt es sich, ihn 
aus einer Mischung der pulverf ormigen oder granulatartigen 
Inhaltsstof fe mit dem kleinteiligen cellulosehaltigen 
Material trocken bzw. erdfeucht zu pressen (Anspruch 12). 

Die Waschmittelprepiinge sollen also nur durch die erfolg- 
te Pressung zusammenhalten, nicht aber iiber fliissige, 
anschlie/iend erhartende Anteile, die den Zerfall des 
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2. Ersatzbiatt ^ 

Waschmittelprepiings in der Fliissigkeit bzw. dem Wasser 
verzogern wiirden. 

Bei den Entwicklungsarbeiten haben sich besonders zwei 
5 Arten von cellulosehaltigem Material ausgezeichnet , nam- 

lii^h TMP (= Thermo Mechanical Pulp) (Anspruch 13) und CTMP 
(= Chemo Thermo Mechanical Pulp) (Anspruch 14). 

Es sind dies zwei Arten von sogenanntem Holzstoff . Bei dem 
10 TMP-Verf ahren werden Holzschnitzel unter Dampfdruck bei 

ca. 130 °C in Druckref inern zu TMP zerfasert, Bei der Ver- 
wendung von Chemikalien in der Holzschnitzelvordampf ung 
ergibt sich CTMP (siehe "Rompp-Chemie-Lexikon" 9. Auflage 
(1995), Seite 3207, Stichwort "Papier"). 

15 

Bei den Holzstoffen TMP und CTMP hat zwar eine gewisse 
Auslaugung des Materials stattgef unden, doch sind die 
Lignine, Harze und sonstigen Holzbegleitstof f e nicht voll- 
standig entfernt, insbesondere nicht so vollstandig wie 
20 bei der Celluloseherstellung . Es handelt sich also bei 

diesen Holzstoffen um cellulosehaltige Materialien, die 
noch einen Rest des Holzcharakters behalten haben. 

Die vorgenannten beiden Materialien haben sich als Spreng- 
25 mittel fiir die in Rede stehenden Pre/31inge als besonders 

wirksam erwiesen, insbesondere in kompaktiertem Zustand. 
Weder reine Holzprodukte wie Holzmehl oder Holzfasern noch 
reine Cellulose sind in ihrem Sprengverhalten vergleich- 
bar. Bei den "mittelbehandelten" Produkten TMP und CTMP 
30 liegt ein deutliches Wirkungsmaximum vor. 

Die in Betracht kommenden Abmessungen des Waschmittelpre|3- 
lings sind durch eine gropte Abmessung von etwa 1 bis 10 
cm, vorzugsweise 2 bis 4 cm gekennzeichnet (Anspruch 15). 
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2.£rsatzblatt lo 

In der Zeichnung ist ein Ausf uhrungsbeispiel der Erfindung 
schematisch dargestellt. 

Fig. 1 zeigt eine mogliche Art der Kompaktierung von 
cellulosehaltigem Material; 

5 

Frg. 2 zeigt eine kompaktierte Granulatpartikel ; 
Fig. 3 zeigt einen WaschmittelpreJ31ing . 

10 GemaP Fig. 1 wird eine Schiittung 1 aus cellulosehaltigem 

Material, in dem Ausf uhrungsbeispiel TMP einem Pre^walzen- 
paar 2 zugeleitet, in welche eine Kompaktierung unter 
Zusammendriickung des Volumens der einzelnen Partikel und 
unter Verbindung derselben zu einer Art zusammenhangender , 

15 verdichteter Bahn 3 erfolgt, 4 symbolisiert das Zerklei- 

nern der Bahn 3 zu einem Granulat 5 . 

Ein einzelnes Granulatkorn 5 ist in Fig. 2 dargestellt. Es 
enthalt eine gr6|3ere Anzahl von f eins tteiligen TMP Parti- 

20 keln 6, deren Partikelgr6|3e etwa 50 ^im betragt, d.h. das 

TMP Material hat eine Korngr6(3enverteilung, deren Maximum 
bei etwa 50 \im liegt. Die einzelnen f einstteiligen TMP- 
Partikel 6 halten durch die in dem Pre(3walzenpaar 2 erfah- 
rene Pressung zusammen. Gleichzeitig sind die einzelnen 

25 Partikel 6 in dem Pre^spalt gegeniiber ihrer Ursprungsge- 

stalt zusammengedriickt worden, d.h, sie haben eine Kom- 
paktierung erfahren. 

Die Granulatpartikel 5 haben ihrerseits eine Korngr6|3en- 
30 verteilung mit einem Maximum bei etwa 2 mm, d.h. die Gr6(3e 

"der Granulatpartikel 5 liegt urn etwa 2 Gro|3enordnungen 
iiber der GrofJe der in ihr enthaltenen f einstteiligen TMP 
Partikel. 

35 Gemap Fig. 2 konnen in der Granulatpartikel 5 auch noch 
nicht kompaktierte cellulosehaltige Partikel 7 enthalten 



2. Hrsatzbiatt n 

sein, die durch kurze grade Striche angedeutet sind und 
die eine Beschichtung mit einem Tensid aufweisen konnen, 
um das Eindringen der Fliissigkeit , insbesondere des Wasch- 
wassers zu fordern. 

DiB WaschmittelzusaiTunensetzung liegt ihrerseits als Pul- 
ver/Granulat-Gemisch vor. Die einzelnen Waschmittelparti- 
kel sind in Fig, 3 mit 8 bezeichnet. Die Waschmittelzusam- 
inensetzung wird mit den Granulatpartikeln 5 aus TMP, die 
in Fig. 3 als kleine Kreise dargestellt sind, vermischt 
und sodann zu einem Waschmittelprepling 10 verpref3t, der 
gema/3 Fig. 3 als kleiner Quader mit Kantenlangen von 2 bis 
3 cm ausgebildet ist. Es kommen aber auch alle anderen 
Formen in Betracht, zum Beispiel kleine Kreisscheiben oder 
dergleichen . 

Die Pressung der Waschmittelprej31inge 10 erfolgt so, da|3 
sie bei der Handhabung nicht zerbrockeln, da^ sie aber 
beim Einbringen in die Fliissigkeit praktisch augenblick- 
lich zerfallen und die Waschmittelzusammensetzung freige- 
ben. Dies wird durch die Granulatpartikel 5 bewirkt, die 
im Kontakt mit dem Waschwasser sofort ihre friihere Gestalt 
zuriickgewinnen, d.h. die Kompaktierung riickgangig machen, 
und dadurch an Volumen zunehmen . Wenn es sich um eine 2 0- 
prozentige Volumenszunahme handelt und die einzelne Parti- 
kel beispielsweise 2 mm groJ3 ist, entsteht bei der Kon- 
taktierung mit dem Wasser eine Dehnung von 0,4 mm, die 
ausreicht, um den nur durch die trockene Pressung herbei- 
gefiihrten Verbund des WaschmittelprejSlings 10 lokal zu 
sprengen und die Waschmittelpartikel f reizusetzen . Auch 
die Granulatpartikel 5 selbst zerfallen im Kontakt mit dem 
Waschwasser, so da/3 darin schlie/31ich nur noch die einzel- 
nen Partikel 6 und 7 des cellulosehaltigen Materials vor- 
handen sind, die chemisch im wesentlichen inert sind und 
auch sonst keine Storung des Waschvorgangs erzeugen. 
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Patentanspriiche 

Waschmittelprepiing mit einer pulver- und/granulat- 
formigen Waschmittelzusammensetzung und einem einge- 
mischten Sprengmittel aus kleinteiligem cellulosehal- 
tigen Material, der nach dem Einbringen in Fliissig- 
keit zur alsbaldigen Auf losung/Dispergierung unter 
Freigabe der Waschmittelzusammensetzung bestimmt ist, 
dadurch gekennzeichnet , daP das cellulosehaltige 
Material vor dem Beimischen zu der Waschmittelzusam- 
mensetzung kompaktiert ist und in dem Prepiing als 
kompaktiertes Granulat einer Dichte von 0,5 bis 1,5 
g/cm-' vorliegt. 

Waschmittelpre/31ing nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, da(3 bei einer Waschmittelzusammensetzung 
die TeilchengroPe des cellulosehaltigen Ausgangsmate- 
rials 20 bis 200 fjon, vorzugsweise 40 ^m bis 60 ^m 
betragt. 

Waschmittelprepiing nach Anspruch 1 Oder 2, dadurch 
gekennzeichnet , da(3 das kompaktierte Granulat des 
cellulosehaltigen Materials eine Partikelgro^e von 
0,2 bis 6,0 mm aufweist. 
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Waschmittelprepiing nach Anspruch 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, daJ3 das kompaktierte Granulat des cellulo- 
sehaltigen Materials eine Partikelgro^e von 0,4 bis 
1,5 mm aufweist. 

WaschmittelprejSling nach einem der Anspriiche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet , da|3 der Gewichtsanteil des 
kompaktierten cellulosehaltigen Materials an dem 
fertigen Prej31ing 3 bis 6 Prozent betragt . 

WaschmittelpreJ31ing nach einem der Anspriiche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet , daj3 er zusatzlich einen An- 
teil an kleinteiligem nicht-kompaktierten cellulose- 
haltigen Material umfaj3t. 

Waschmittelpre)31ing nach Anspruch 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, da/3 der Gewichtsanteil des nicht-kompak- 
tierten cellulosehaltigen Materials an dem fertigen 
Pre/31ing 1 bis 3 Prozent betragt. 

Waschmittelprej31ing nach einem der Anspriiche 1 bis 1 , 
dadurch gekennzeichnet , daJ3 das in dem PreJSling ent- 
haltene cellulosehaltige Material eine Beschichtung 
mit einem Quell- bzw. Verdickungsmittel aufweist. 

Waschmittelprepiing nach einem der Anspriiche 1 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet , dap das in dem Pre(31ing ent- 
haltene cellulosehaltige Material eine Beschichtung 
mit einem Tensid aufweist. 

Waschmittelpre/iling nach Anspruch 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, daj3 der PreJ31ing das Tensid in einem Ge- 
wichtsanteil von 0,5 bis 2,0 Prozent des fertigen 
Pre^lings enthalt • 
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Waschmittelprepiing nach einem der Anspriiche 1 bis 

10, dadurch gekennzeichnet , da/3 der Prefiling fibril- 
liertes cellulosehaltiges Material enthalt. 

Waschmittelprepiing nach einem der Anspriiche 1 bis 

11, dadurch gekennzeichnet , dap der Prepling aus 
einer Mischung der pulverf ormigen oder granulatarti- 
gen Inhaltsstof f e mit dem kleinteiligen, cellulose- 
haltigen Material trocken bzw, erdfeucht geprept ist. 

Waschmittelprepiing nach einem der Anspriiche 1 bis 

12, dadurch gekennzeichnet , daP das cellulosehaltige 
Material TMP (Thermo Mechanical Pulp) ist. 

Waschmittelprepiing nach einem der Anspriiche 1 bis 

13, dadurch gekennzeichnet , dap das cellulosehaltige 
Material CTMP (Chemo Thermo Mechanical Pulp) ist. 

Waschmittelprepiing nach einem der Anspriiche 1 bis 

14, dadurch gekennzeichnet , dap die gropte Abmessung 
des Prepiings 1 bis 10 cm, vorzugsweise 2 bis 4 cm 
betragt . 
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Citations and explanations 



On the basis of the international search report, the 
following documents constitute the closest prior art: 



Dl ... US-A-3 951 821 
D2 ... US-A-4 269 859 

Novelty, PCT Article 33(2) 

A pressed piece which, in addition to ingredients, 
contains a cellulose-containing material that has been 
compacted and is present in granular form is described 
as such in document D2 • 

An essential feature of the pressed piece according to 
Claim 1 of the application is the density of the 
compacted granular material (0.5 to 1.5 g/cm^). This 
feature is not disclosed in D2. 



The subject matter of Claim 1 of the application is 
therefore considered to be novel. Claims 2 to 15 are 
particular embodiments of Claim 1 and therefore they, 
too, are considered to be novel. 



Inventive step, PCT Article 33(3) 

Dl can be regarded as the closest prior art, because 
it discloses the same statement of problem, that is. 
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(Continuation of V.2) 

improvement of the rapid decomposition of the pressed 
piece or tablets on contact with a liquid. 

According to Dl, this problem is solved in that 
"tubular particles" are incorporated in the tablets. 
These particles may consist of cellulose-containing 
material (cf. Claim 5). 

The increase in decomposition rate on contact with a 
liquid is due to the capillary effect, i.e., the 
liquid is conveyed rapidly into the inside of the 
tablet, where dissolution phenomena which can help to 
speed up dissolution occur. 

In the application, on the other hand, the cellulose- 
containing material is compacted and processed to form 
granules before being mixed with other ingredients and 
final processing. On contact with a liquid, the 
compacted material then reverts abruptly to its 
original, bulkier state. The increase in 
decomposition rate in this case is therefore due to an 
"explosive effect", which results in the formation of 
cracks or the cleavage of particles. 

This solution was not derivable from Dl, nor was it 
obvious to a person skilled in the art. 
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